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@ Es wird ein Verfahren zur Herstellung von hoch- 
relnem 1,2-Dichlorethan mit Warmeruckgewinnung 
aus aquimolaren Mengen von Ethylen und Chlor in 
1,2-Dichlorethan als Losemitte) in Gegenwart eines 
Tetrachloroferrat(1-)-Katalysators bei einer Tempera- 
tur von 75 bis 200 und einem Druck von 1 bis 15 
bar in einer Reaktionszone angegeben, welches da- 
durch gekennzeichnet ist. da/3 man in einer vorge- 
schalteten Mischzone das Chlorgas im umlaufenden 
1,2-Dichlorethan lost, in der nachgeschalteten Reak- 
tionszone das Ethylengas in feindisperser flussiger 
Phase mit einem Blasendurchmesser von maximal 
2,0 mm umsetzt, diese feindlsperse flussige Phase 
mit einer Geschwindigkeit von 0,3 bis 1 m/s bei 
einer Verweildauer von 2,5 bis 25 Sekunden, berech- 
net auf die flussige Phase, die Reaktionszone durch- 
stromen la/3t, und danach das gebildete hochreine 
1,2-Dichlorethan, welches- weniger als 500 ppm chlo- 
rierte Nebenprodukte enthalt, uber eine Entspan- 
nungsverdampfung gasformig abzieht. 

Eine geeignete Vorrichtung zur Herstellung von 
hochreinem 1,2-Dichlorethan besteht aus einem Mi- 
scher 1 mit Chloreinleitung 11, einem "Statischen 
Mischer" 2 mit Ethyleneinleitung 5, einem Entspan- 
nungsgefa/J 3, einer Umwalzpumpe 6 und einem 
Warmetauscher 7, wobei der Mischer 1, der 
"Statische Mischer" 2, das Entspannungsgefa^ 3, 
die Umwalzpumpe 6 und der Warmetauscher 7 stro- 
mungsma/3ig miteinander verbunden sind, das Ent- 
spannungsgefafi 3 uber eine Drossel 4 mit einem 
Kondensator 8 verbunden ist und vom Kondensator 
eine Produktabflu^leitung 9 sowie eine Abgasleitung 
10 abgehen. 
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Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstel- 
lung von hochreinem 1 ,2-Dichlorethan mit Warmer- 
uckgewinnung durch Umsetzung von Ethylen und 
Chlor in flussigenn 1 ,2-Dichlorethan in Gegenwart 
eines speziellen Katalysators, wobei unerwunschte 
andere chlorierte Produkte nur in unwesentlichen 
Mengen entstehen, so da^ das gebildete 1,2-EDC 
nicht destillativ gereinigt warden mud. Eine Vorrich- 
tung zur DurchfCihrung des Verfahrens wird ange- 
geben. 

Die katalytische Aniagerung von Chlor an Eth- 
ylen in 1 ,2-Dichlorethan als Losemittel verlauft in 3 
Stufen: 

1. Losung des gasfornnigen Chlors in 1,2-Dichlo- 
rethan 

2. Losung des gasfornnigen Ethylens in 1,2- 
Dichlorethan 

3. Reaktion der gelosten Reaktanten zu 1,2- 
Dichlorethan. 

Wahrend die Stufen 1 und 3 schnell ablaufen, 
verlauft die Stufe 2, wahrscheinlich wegen der nur 
geringen Loslichkeit von Ethylen in 1 ,2-Dichloret- 
han, langsam und ist deshalb die geschwindigkeits- 
bestinnnnende Reaktionsstufe. Aus diesem Grund 
erfolgte in der Technik bisher die 1,2-Dichlorethan- 
Herstellung in Reaktoren, die aus einem Hauptreak- 
tor, nnit ausreichender Verweilzeit, und einem 
Nachreaktor, zur vollstandigen Umsetzung des Eth- 
ylens, bestanden. 

Nach dem Vorschlag der EP-0 080 098 B1 
(CA-1 221 708) werden Chlor und Ethylen gasfor- 
mig in 1 ,2-Dichlorethan als Losemittel In einem 
Doppel-Schlaufenreaktor mit Nachreaktor umge- 
setzt. tm Hauptreaktor ist zur Feinverteilung der 
Reaktionsgase eine mit Fullkorpern beschickte 
Mischzone angeordnet. Die Reaktionszeit ist mit 1 
bis 15 Stunden angegeben. Die Reinigung des 1,2- 
Dichlorethans erfolgt in nachgeschalteten Destilla- 
tionskolonnen. 

Fur die 1 ,2-Dichlorethan-Herstellung wird in der 
EP-0 111 203 A1 (US-A-4.774.373) ein spezieller 
Katalysator angegeben, bei dessen Einsatz nur 
eine geringe Korrosionsrate an den Stahloberfla- 
chen der Vorrichtungsteile resultiert. Dieser spe- 
zielle Katalysator besteht aus wasserfreiem Tetra- 
chloroferrat (1-), dessen Kation ein Alkali-, 
Erdalkalimetall- Oder ein Ammoniumion ist. 

Es bestand somit die Aufgabe, die bekannten 
Arbeitsweisen und Vorrichtungen in dem Maj3e zu 
verandern, da^ die Bildung der gesamten chlorier- 
ten Nebenprodukte im 1 ,2-Dlchlorethan unter ei- 
nem Wert von 500 ppm liegt und sowohl die Instal- 
lation eines groflen Haupt- und Nebenreaktors als 
auch eine destillative Nebenproduktabtrennung ent- 
fallen und die Reaktionsenthalpie in variabler Weise 
fur andere Verfahren vollstandig zur Verfugung ge- 
stellt wird. 

Gegenstand der Erfindung ist somit ein Verfah- 
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ren zur Herstellung von hochreinem 1 ,2-Dichloret- 
han mit Warmeruckgewinnung aus aquimolaren 
Mengen von Ethylen und Chlor in 1 ,2-Dichlorethan 
als Losemittel in Gegenwart eines 

5 Tetrachloroferrat(1-)-Katalysators bei einer Tempe- 
ratur von 75 bis 200 ' C und einem Druck von 1 
bis 15 bar in einer Reaktionszone, welches dadurch 
gekennzeichnet ist, da^ man in einer vorgeschalte- 
ten Mischzone das Chlorgas im umlaufenden 1,2- 

10 Dichlorethan lost, in der nachgeschalteten Reak- 
tionszone das Ethylengas in feindisperser flussiger 
Phase mit einem Blasendurchmesser von maximal 
2,0 mm umsetzt, diese feindisperse flussige Phase 
mit einer Geschwindigkeit von 0,3 bis 1 m/s bei 

75 einer Verweildauer von 2,5 bis 25 Sekunden, be- 
rechnet auf die flussige Phase, die Reaktionszone 
durchstromen la/3t, und danach das gebildete 
hochreine 1 ,2-Dichlorethan, welches weniger als 
500 ppm chlorierte Nebenprodukte enthalt. uber 

20 eine Entspannungsverdampfung gasformig abzieht. 

Das Verfahren kann weiterhin wahlweise noch 
dadurch gekennzeichnet sein, da/5 der Blasen- 
durchmesser des Ethylengases kleiner als 1 .5 mm 
ist. 

25 Mit dem erfindungsgema/Jen Verfahren wird 

nunmehr ein sehr einfaches Verfahren zur Herstel- 
lung von hochreinem 1 ,2-Dichlorethan angegeben. 
Nach einer Entspannungsverdampfung wird das 
gasformige 1 ,2-Dichlorethan kondensiert und fallt 

30 in einer Reinheit von mehr als 99,95 Gew,-% an. 
Es enthalt als wesentlichen Nebenbestandteil 1,1,2- 
Trtchlorethan. Die bei der Kondensation freigesetz- 
te Warme kann beispielsweise zur Destination von 
1 ,2-Dichlorethan, welches nach dem Oxichlorie- 

35 rungsverfahren erhalten wird, genutzt werden. Die 
sonst bei der 1 ,2-Dichlorethan-Herstellung nach 
dem Direktchlorierungsverfahren benotigten Destil- 
lationskolonnen zur Leichtsieder- und Hochsieder- 
abtrennung entfallen bei dem erfindungsgemaCen 

40 Verfahren vollstandig. Dadurch werden sowohl die 
entsprechenden Investitionskosten als auch Be- 
triebskosten eingespart. Die Ausbeuten an 1,2-Di- 
chlorethan betragen 99,7 %, bezogen auf C2H4, 
und 99,7 %, bezogen auf CI2. 

45 Fur das erfindungsgema/5e Verfahren ist die 

Feinverteilung des Ethylengases von ausschlagge- 
bender Bedeutung. Es reicht nicht aus, das Eth- 
ylengas in feinverteilter Form in das 1 ,2-Dichloret- 
han einzudusen, da die Ethylengasblaschen 

50 schnell zu grofien Blasen zusammenwachsen und 
dann die Reaktionsgeschwindigkeit stark abslnkt. 
Deshalb ist dafur Sorge zu tragen, dad die Vereini- 
gung zu gro/?eren Ethylengasblasen verhindert 
wird. Diese Feinverteilung des Ethylengases wird in 

55 sogenannten "Statischen Mischern" errelcht, wie 
sie in Chemie-lngenieur-TechnIk 52 (1980), Nr. 4, 
Seiten 285 bis 291 , beschrieben sirid. 

Es wird weiter eine Vorrlchtung zur Durchfuh- 
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rung des Verfahrens angegeben, die gekennzeich- 
net ist durch einen Mischer 1 mit Chloreinleitung 
11, einen "Statischen Mischer" 2 nnit Ethyleneinlei- 
tung 5, ein Entspannungsgefa^ 3, eine Umwalz- 
punnpe 6 und einen Warmetauscher 7, wobei der 
Mischer 1, der "Statische Mischer" 2, das Entspan- 
nungsgefa/5 3, die Umwalzpunnpe 6 und der War- 
metauscher 7 stronnungsmafiig miteinander ver- 
bunden sind, das Entspannungsgefa^ 3 uber eine 
Drossel 4 mit einem Kondensator 8 verbunden ist 
und vom Kondensator 8 eine Produktabflufllettung 
9 sowie eine Abgasleitung 10 abgehen. 

Die Vorrichtung i<ann wahlweise noch dadurch 
gekennzeichnet sein, 6a{i 

a) ein "Statischen Mischer" 2 mit schrager 
Stegumstromung eingesetzt wird, 

b) die Bleche im "Statischen Mischer" 2 ge- 
locht, geschlitzt, gezackt und/oder gewellt sind, 

c) die Bleche maandernde Kanale oder sich 
kreuzende Kanaie bilden, 

d) zwischen dem "Statischen Mischer" 2 und 
dem Entspannungsgefa^ 3 eine Druckhaltung 12 
angeordnet ist, 

e) anstelle der Druckhaltung 12 das Entspan- 
nungsgefa/3 3 8 bis 12 m oberhalb des 
"Statischen Mischers" 2 angeordnet ist. 

Der auf diese Welse im "Statischen Mischer" 2 
erhohte Druck verhindert ein Sleden des 1,2-Di- 
chlorethans in der Reaktionszone, wodurch eine 
Verrlngerung der Reaktionsgeschwindigkeit eintre- 
ten wurde. 

Das Verfahren und die Vorrichtung zur Herstel- 
lung von hochreinem 1 ,2-Dichlorethan werden im 
folgenden anhand der beiliegenden Zeichnung na- 
her eriautert. 

Das Entspannungsgefa/3 3, der Warmetauscher 
7, die Mischzone 1 sowie der "Statische Mischer" 
2 werden mit 1 ,2-Dichlorethan gefullt und mit der 
Umwalzpumpe 6 wird ein 1 ,2-Dichlorethanstrom 
von 200 m^/h eingestellt. Durch die Leitung 11 
werden 2867 kg/h Chlorgas in die Mischzone 1 
dosiert. Die Mischzone 1 ist in der Art einer Misch- 
duse ausgebildet. Das mit Chlor beladene 1,2-Di- 
chlorethan enthalt 0,2 Gew.-% NaFeCU als Kataly- 
sator und stromt in den "Statischen Mischer" 2, in 
den durch Leitung 5 1134 kg/h Ethylengas dosiert 
werden. Als "Statischer Mischer" 2 wird ein 3 m 
langer SMV-Mischer der Firma Sulzer, 
Winterthur/Schweiz, mit geweliten Blechen, die of- 
fene, sich kreuzende Kanale bilden, eingesetzt. 

Der Ethylengasblasendurchmesser betrug 1,0 
bis 1,5 mm; das 1 ,2-Dichlorethan durchstromt den 
"Statischen Mischer" 2 mit einer Geschwindigkeit 
von 0,4 m/s. 

Nach Einstellen des stationaren Zustandes im 
Kondensator 8 werden 7,5 m^/h Wasser auf 60 ' 0 
erwarmt; im Warmetauscher 7 werden weitere 20,0 
m^/h Wasser auf 96 *C erwarmt. Der 1,2-Dichlo- 


rethankreislauf wird bei 125 C und einem Druck 
von 4 bar betrieben. Aus dem Entspannungsgefa/3 
3 wird uber eine Standregelung das gebildete 1,2- 
Dichlorethan durch die Drossel 4 gasformig in den 
5 Kondensator 8 geleitet. Stundlich werden 3997 kg 
1 ,2-Dichlorethan durch den Dichlorethanabfluj3 9 
abgezogen. Durch die Abgasleitung 10 werden 
nichtkondensierbare Gase zu einer Verbrennung 
geleitet- 

70 Das produzierte 1 ,2-Dichlorethan enthalt als 

chlorierte Verunreinigungen noch: 
400 ppm 1 ,1 ,2-Trichlorethan 
50 ppm 1 ,1-Dichlorethan 
5 ppm 1,2-Dichlorethylen-trans 
75 Die Ausbeute betragt 

99,7 %, bezogen auf G2H4 
99,7 %, bezogen auf Cb- 
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Patentanspruche 


1. Verfahren zur Herstellung von hochreinem 1 ,2- 
Dichlorethan mit Warmeruckgewinnung aus 
aquimolaren Mengen von Ethylen und Chlor in 
1,2-Dichlorethan als Losemittel in Gegenwart 

25 eines Tetrachloroferrat(1-)-Katalysators bei ei- 

ner Temperatur von 75 bis 200 ' C und einem 
Druck von 1 bis 15 bar in einer Reaktionszone, 
dadurch gekennzeichnet, da/3 man in einer vor- 
geschalteten Mischzone das Chlorgas im um- 

30 laufenden 1,2-Dichlorethan lost, in der nachge- 

schalteten Reaktionszone das Ethylengas in 
feindisperser flussiger Phase mit einem Bla- 
sendurchmesser von maximal 2,0 mm umsetzt, 
diese feindisperse flussige Phase mit einer 

35 Geschwindigkeit von 0,3 bis 1 m/s bei einer 

Verweildauer von 2,5 bis 25 Sekunden, be- 
rechnet auf die flussige Phase, die Reaktions- 
zone durchstromen la/Jt, und danach das gebil- 
dete hochreine 1,2-Dichlorethan, welches weni- 

40 ger als 500 ppm chlorierte Nebenprodukte ent- 

halt, uber eine Entspannungsverdampfung 
gasformig abzieht. 

2. Verfahren nach Anspruch 1 , dadurch gekenn- 
45 zeichnet, dafi der Blasendurchmesser des Eth- 

ylengases kleiner als 1,5 mm ist 

3. Vorrichtung zur Durchfuhrung des Verfahrens 
nach einem der Anspruche 1 oder 2, gekenn- 

50 zeichnet durch einen Mischer (1) mit Chlorein- 

leitung (11), einen "Statischen Mischer" (2) mit 
Ethyleneinleitung (5), ein Entspannungsgefafi 
(3), eine Umwalzpumpe (6) und einen Warme- 
tauscher (7), wobei der Mischer (1), der 

55 "Statische Mischer" (2), das Entspannungsge- 

fa^ (3), die Umwalzpumpe (6) und der Warme- 
tauscher (7) stromungsmai3ig miteinander ver- 
bunden sind, das EntspannungsgefaB (3) uber 
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eine Drossel (4) mit einem Kondensator (8) 
verbunden ist und vom Kondensator (8) eine 
Produktabflu/Jleitung (9) sowie eine Abgaslei- 
tung (10) abgehen. 

5 

4. Vorrichtung nach Anspruch 3, dadurch gekenn- 
zeichnet, da/3 ein "Statischer Mischer" (2) mit 
schrager Stag urn stromung eingesetzt wird. 

5. Vorrichtung nach Anspruch 4, dadurch gekenn- w 
zeichnet, da^ die Bleche im "Statischen Ml- 
scher" (2) gelocht, geschfitzt, gezackt und/oder 
gewellt sind. 

6. Vorrichtung nach Anspruch 5, dadurch gekenn- 15 
zeichnet, da/3 die Bleche maandernde Kanale 
bilden. 

7. Vorrichtung nach Anspruch 5, dadurch gekenn- 
zeichnet, da/3 die Bleche sich kreuzende Kana- 20 
le bilden. . 

8. Vorrichtung nach Anspruch 3, dadurch gekenn- 
zeichnet, da/3 zwischen denn "Statischen Mi- 
scher" (2) und dem Entspannungsgefa/3 (3) 25 
eine Druckhaltung (12) angeordnet ist. 

9. Vorrichtung nach Anspruch 3, dadurch gekenn- 
zeichnet , da/3 das Entspannungsgefafi (3) 8 bis 

12 nn oberhalb des "Statischen Mischers" (2) 30 
angeordnet ist. 
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